Erteilt auf Grund des Ersten Uberleitungsgcsetzes vom 8.Juli 1949 

(WGBLS.175) 

BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND 

AUSGEGEBEN AM 
15. SEPTEMBER 1952 




DEUTSCHES PATENTAMT 

PATE NTSCH RIFT 

jfr. 844 896 

KLASSE12 0 GRUPPE 22 

F 2^63 !V c I i2o 



Dr. Ernst Hartmann, Leverkusen-Bayerwerk 

ist als Erfinder genannt worden 



Farbenfabriken Bayer, Leverkusen-Bayerwerk 
Verfahren zur Herstellung von organisdien Isocyanaten 

Patentiert im Gebiet der BundesrepubUk Deutschland vom 4. April 1944 an 
DerZeilraum vom 8. Mai 1945 bis einsdiUeBliA 7. Mai 1950 wird auf die Palentdauer nidit angeredtnet 

(Ges, V. 15. 7. 51) 
Palenlanmeldung bekanntgemadit am 8. November 1951 
Patenlerteilung bekanntgemadit am 29. Mai 1952 



Organisclie Isocyanatc werden im allgemeinen 
durch rhosgenicren von organischen primaren 
Amiiicn hergestellt. An Stelle des primaren Amms 
kann audi sein Chlorhyclrat cxler ein Abkommling 
hicrvon, beiJ5pie!s\v€ise eine Carbarn ins au re, ver- 
xvendei werden. ScblielMich kann man l)ei der Her- 
stellunu von Di- oder Polyisocyanatcn von 
Zwischenprodukten der Phosgenierung ausgehen, 
z. B. solchen, die nel>en frcien Amingruppen l>ercits 
Carbaminsaurechloridgruppen enthalten. 

Organiscbe Isocvanate wurden bisher diskonti- 
nuieriidi bergcstellt. Hierlici werden Temperatur- 
stufcn von etwa — 6=^ l>is -F i6d^C durchscbritten. 
Dabei werden gcwissc Tcmperaturbereiche in ver- 
schiedtii langcn Zcilintcrvallen eingehalten. Diese 



Notwendigkeit stellt an die technische Ausfiihrung 
der Apparatur, die l^ekanntlich gegen Temperatur- 
schwankungen sehr empfindlich ist, sehr hohe An- 
spriicbe, da bei Temperaturschwankungen mfolge 
von Warmeausdehnungserscheinungen leicht Sto- ao 
runcen auftreten, die gerade bei diesem ProzeB im 
Hinblick auf die Eigenschaften des Phosgens sehr 
naditeilig sind. 

Es wurde gefunden, daB man zur Vermeiaung 
dieser Warmeausdehnungserscheinungen und ihrer as 
Folgen die Apparatur in eine Mehrzahl von Ein^el- 
aggregaten gliedern mufi, so daB fiir jedes Tempe- 
raturgebiet ein besonderer Apparat entsprechender 
GroBe eingerichtet wird und der einzelne Apparat 
nur innerhalb eines geringen Temperatnrintervalls 30 
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beansprucht wird. G^maB der Erfindung werden j 
organisch^Isocyanate durchPhosgenieren von orga- 
nischen primaren Aminen oder von durch Phos- 
genieren in einlsocyanat umwandelbarcnAbkomm- 
5 lingen hiervon dadurch hergestcUt daB d« R^ak- 
tionsgemisch kontinuierlich verschicdene GefaBe 
durchflieBt, in denen es bei steigendcr Tempcratur 
mit Phosgen behandelt wird. tt ^ 

Das Verfahren ist im folgenden an Hand der 
lo Zeichnung erlautert: Aus einem GefaB i flieBt ein 
Gemisch, welches durch Eintragen eines orga- 
nischen Amins oder seii^r Abkommlinge in eine 
kalteLosung von Phosgen in einem inertenLosungs- 
mittel erhalten wird, durch den Hahn 2 in das Ge- 
ts faB 3. Dort mischt es sich mit bereits vorhandenem 
Reaktionsgemisch und wird auf eine Temperatur 
von z.B. — 6 bis 20^ od^r von 20 l>is 60 
Oder von 60 bis 8o« aufgeheizt. In das GefaB 
wird bei 4 Phosgen zugefuhrt. Das Phosgen ^yIrd 
J von der Fliissigkeit aufgenommen. Nach eii^r 
bestimmten Verweilzeit im GefaB 3 verlaBt das 
Reaktionsgemisch dieses durch den Uberlauf 5. 
Es flieBt nunmehr in das GefaB 6, welches z. B. 
auf etwa 140° geheizt wird. Auchhier wird und 
as zwar bei 7, Phosgen zugefiihTt. Das R«iktions- 
Kemisch flieBt durch den Oberlauf 8 nunmehr in d^s 
GefaB o. Dort wird es z.B, auf i6o-^ geheizt. In 
diesem GefaB geht die SchluBphosgenierung dui-ch 
Einleiten von Phosgen l>ei 10 vor sich. Das fertig 
30 ausrcagicrte Gemisch wird nunmehr uber den 
Oberlauf 1 1 in ein VorratsgefaB 12 abgezogen. Die 
KeaktionsgefaBe 3, 6 und 9 sind mit Ruhrern 13, I4 
und 15, mit Thermometern 16, 17 und 18 sowie mil 
einer Entliiftung iiber die Kuhler 19, 20 und 21 
35 versehen. Durch die Entlufter wird unverbrauchtes 
Phosgen mit gebildetem Chlor%va5serstoff al>ge- 
zogen. Die Phosgenzufiihrung kann im Gleichstrom 
Oder im Gegenstrom erfolgen. . , .r^. 

Die A^usbeute ist bei dem kontmuierhchen Ver- 
40 fahrcn nach der Erftndung etwa gleich groB wie bei 
den bisherigen diskontinuierlichen Verfahren Da die 
Storungen vermieden werden, die durch Tempe- 
raturschwankungen und ihrerFolgen hervorgerufen 
wcrd^^n, wird viel Arbeitszeit eingespart und das 
45 Produktionsvermogen der Apparatur wesentlich 
-esteigert. Es l>etrikgt bei gleicher Dimensiomerung 
der ReaktionsgefaBc etwa das Zwei- bis Drei^ache 
des mit der bisherigen diskontinuierlichen ArDeits- 
weise MogUchcn. 
50 B e i s p i e 1 1 

Eine Losxmg von 500 kg 1, 2. 4-Toluylendianiin 
in loookgo-Dichlorbenzol laBt man zu emerLosung 
von 400 kg Phosgen in 800 kg o-DichlorbenzoI 
55 laufen l>ei einer Temperatur von etwa o . Das so 
hcrgestelUeZwischenprodukt, vermutlich dasChlor- 
hvdrat des Monocarbaminsaurechlonds yon i, 2, 4- 
Toluvlcndiamin. suspendiert in o-Dichlorbenzol, 



kommt in das GefaB i. Von hier aus lafit man es 
in Mengen von etwa 140 ^^td, kontinuierlich in 60 
das GefaB 3 laufen glcichzeitigem Einleiten 

von etwa 30 kg Phosgen i)ro Stunde. GefaB 3 faBt 
etwa 300 1 und wird auf 60 bis 80° gehahen. Ent- 
sprechend dem Zulauf aus GefaB i flieBt der Ol)er 
schuB in GefaB 6, dcssen Inhalt ebenfalls etwa 65 
300 1 l>etragt. Hier wird untcr Einleiten von etwa 
^okg Phosgen pro Stunde eine Temperatur von 
etwa I40*=> gehalten. Aus GefaB 6 flieBt der Ober- 
schuB nach GefaB 9 mit 300 I Inhalt. Die Tempe- 
ratur betragt dort etwa 160°. Hier wird durch 70 
Einleiten von etwa 30 kg Phosgen pro Stunde die 
Phosgenierung vollendet. Die fast klare Lo.sung, 
die etwa 35 kg i , 2, 4-To]uyIcndiisocyanat in 140 1 
enthalt, lauft in das VorratsgefaB 12 und von da 
zur kontinuierlichen Destination. Leistung pro 75 
Stunde etwa 35 kg Diisocyanat. 

Nach dem l)isherigen diskontinuierlichen Ver- 
fahren lassen sich in den drci Gefiifien zu je 300 1 
nur 12 bis 14 kg Diisocyaiiat pro Sttinde hcr- 
stelkn. 

B e i s p i c 1 2 

In eine Losung von 500 kg 1 Icxamethylendiamin 
in 3500 kg o-Dichlorl>en7.ol wird l>ci 80 bis 90^ so 
lange COj eingelcitet, bis kcin Ci\ mehr auf- 85 
genommen wird. Ks biUlct sich eine Suspension 
der Carbaminsaure des Hexaniethylendiamins. 
Diese Suspension kommt in GcfiiB i und lauft von 
hier mit einer Geschwindigkcit von e1)enfans etwa 
140 1 pro Stunde in das GefaB 3. Hier wird die 90 
Carbaminsaure durch I':inleitcn von l^hosgen l>ei 
einer Temi>eratur von etwa o*^ unter CCVEntwick- 
lung in das Carl>aminsaurcchlorid ul>crgefuhrt. Das 
GefaB 3 faBt 600 1. Der Ql)erschuB von 3 flieBt 
nach GefaB 6 mit 300 1 Inhalt. Die Tempcratur 95 
wird auf etwa 140'' gehalten. Von 6 flieBt der 
Ol>erschuB nach GefaB 9 mit 300 1 Inhalt. Hier 
wird l>ei 160^ zu Ende phosgeniert- In 3 werden 
etwa 20 kg Phosgen, in 6 und 9 je etwa 30 kg 
Phosgen pro Stunde eingeleitet. Aus 9 flieBen 100 
stiindlich etwa 140 1 klare Losung ab, die etwa 
20 kg Hexamethylendiisocyanat enthalten. 

Bei der diskontinuierlichen Arl^eitsweise leistet 
die Apparatur nur etwa 10 kg Hexamethylendiiso- 
cyanat pro Stunde. 

PATENTANSPBUCH: 

Verfahren zur Herstellung von organischcn 
Isocyanaten durch Phosgen ieren von organi- 
schen primaren Aminen oder von durch Phos- 110 
gemeren in ein Isocyanat umwandelbaren Ab- 
kommlingen hiervon, dadurch gekennzeichnet, 
daB das Reaktionsgemisch kontinuierlich ver- 
schiedene Gefafle durchflieBt, in denen es 1)ei 
steigender Temperatur mit Phosgen l>ehandeU 115 
wird. 
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